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摘要 
透明隔热二氧化硅多孔材料如气凝胶或干凝胶可制成玻璃装配件应用在建筑节
能行业。超临界干燥法危险且制备成本高，而常压干燥法制备工艺复杂，需要多步溶
剂替换和表面改性，周期长且因消耗大量有毒溶剂，造成环境污染。因此，探索和研
究一种简单快速绿色的透明隔热二氧化硅多孔块体材料常压干燥制备方法，具有重大
的科学意义和应用价值。本论文选择甲基三乙氧基硅烷（MTES）为硅源，探索了新
型可行的透明隔热二氧化硅干凝胶块体材料的合成工艺，对十六烷基三甲基溴化铵
（CTAB）和脲用量、水与 MTES 摩尔比及老化时间等重要的制备参数进行了系统的
研究，并设计正交试验进行参数优化，制备出透明与隔热综合性能最佳的二氧化硅干
凝胶块体材料，讨论了孔结构的可能形成机制及其与性能的关系。 
结果表明，以 MTES 为硅源，CTAB 为模板剂，脲为碱性调节剂，乙酸为 MTES
水解的催化剂，混合搅拌 3 小时，在 60℃下静置 58 小时形成凝胶，经乙醇老化后
直接进行常压干燥即可得到透明隔热性能整体性好的疏水二氧化硅干凝胶块体材料。
该方法不需表面改性和溶剂替换步骤，工艺简单快速、溶剂用量少、绿色安全。由此
得到的二氧化硅干凝胶块体在 300800nm 波长范围的平均透过率最高为 89.0%，导
热系数为 0.0220.076W/(mK)，水接触角为 92º130º，同时比表面积高达 415664m2/g，
孔径分布<10nm。采用正交试验确定的最优参数制得二氧化硅干凝胶块体材料的平均
透过率为 90.4%，导热系数为 0.022W/(mK)。 
进一步研究发现，增大 CTAB 用量有利于透明和隔热性能的提高，而增大脲用量
则不利于透明和隔热性能的改善。水与 MTES 摩尔比可以直接影响 MTES 的水解完
成程度，从而显著影响二氧化硅干凝胶的孔结构，以及透明和隔热性能。本论文基于
实验数据，提出了简化的“墨水瓶”状孔结构模型，深入阐明了孔结构的形成机制及
与透明和隔热性能之间的关系。当水与 MTES 摩尔比>10:1 时，MTES 可完全水解，
形成较稳定的二氧化硅湿凝胶骨架结构，在常压干燥时体积收缩率小，导致干凝胶的
孔体积和比表面积较大，整体性、隔热性和疏水性均较好，但透明性能降低。因此，
当水与 MTES 摩尔比为 10:1 和 11:1 时，材料的整体、透明和隔热的综合性能最好。 
关键词：二氧化硅干凝胶；透明隔热；快速制备 
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Abstract 
Transparent and thermal insulated silica porous materials, such as aerogels and xerogels, 
can be used as architectural glazing system in applications of energy-efficient building. 
Supercritical drying is an expensive and dangerous technology, while ambient pressure 
drying is complex and time-consuming, which needs a multi-step solvent exchange and 
surface modification, and a long period of time. Furthermore, a large amount of toxic 
solvents used can also cause environmental pollution. Therefore, it is both scientifically and 
technologically significant to explore and develop a simple, facile and green method to 
prepare transparent and thermal insulated silica porous materials monoliths via ambient 
pressure drying. In this work, a novel and feasible synthesis route of transparent and thermal 
insulated silica xerogel monoliths was probed by choosing methyltriethoxysilane (MTES) 
as a silica precursor. The important experimental parameters, namely, the amounts of 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) and urea, the molar ratio of water to MTES 
(n(Water)/n(MTES)) and aging time, were systematically investigated. The silica xerogel 
monolith with the best overall properties in optical transparency and thermal insulation was 
obtained at the optimized parameters determined through the orthogonal experiment. 
Possible formation mechanism of pore structures and the relation to properties of silica 
xerogels are discussed. 
It was demonstrated that the highly transparent and thermally insulated hydrophobic 
silica xerogel monoliths with good integrality could be prepared by direct ambient pressure 
drying based on the method developed through this work. Typical synthesis used MTES as 
a precursor, CTAB as a template, acetic acid as a catalyst for MTES hydrolysis and urea as 
an alkaline regulator. Upon mixing and stirring all the above mentioned materials for 3 hours, 
gels were formed after 5 to 8 hours at 60℃. The xerogels were obtained by an atmospheric 
drying after aging with ethonal. Without solvent exchange and surface modification, this 
novel method is simple, facile, safe and green with less solvent consumption. Accordingly, 
the high average transmittance of 89.0% at 300800nm with low thermal conductivities of 
0.0220.076W/(mK), water contact angles of 91º127º, the Brunauer-Emmett-Teller (BET) 
specific surface areas of 415664m2/g and pore diameter distribution <10nm were achieved. 
The silica xerogel monolith with the highest average optical transmittance of 90.4% and 
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lowest thermal conductivity of 0.022W/(mK) was prepared by using the optimal parameters 
through the orthogonal experiment. 
Detailed studies revealed that the increase of CTAB amount was beneficial to the 
improvements in the transparency and thermal insulation of the xerogels, while the increase 
of urea amount detrimental to the transparency and thermal insulation. The 
n(Water)/n(MTES) values directly impacted the completion degree of MTES hydrolysis, 
thereby, significantly affected the pore structure, transparency and thermal insulation 
properties. A simplified “ink bottle” pore structure model was suggested based on the 
experimental data. The formation mechanism of pore structures, and the relationship 
between pore structure and xerogel properties of transparency and thermal insulation are 
elucidated. When n(Water)/n(MTES)>10:1, MTES would approach a complete hydrolysis, 
and a relatively stable skeleton structure of wet silica gel could be formed, resulting in 
minimal volume shrinkage during ambient pressure drying. Ultimately, a higher pore volume, 
a larger BET specific surface area, better integrality, hydrophobicity and thermal insulation 
property, but a lower transparency could be obtained. The bset overall performance in the 
integrity, transparency and thermal insulation of the silica xerogel was attained when 
n(Water)/n(MTES)=10:1 and 11:1. 
 
Keywords: silica xerogel; transparency and thermal insulation; facile preparation 
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第一章 引言 
二氧化硅气凝胶是由溶胶-凝胶法制备得到的具有一定的相互贯通或封闭的孔洞
形成的具有网络状结构的材料，孔洞由二氧化硅的固体颗粒构成，具有高孔隙率、高
比表面积等性能，在隔热、催化、载体、吸附等许多领域有着广泛的应用前景。不同
的制备阶段可得到不同种类的凝胶。由溶胶-凝胶法形成孔隙中充满溶剂的水凝胶
（hydrogel）和醇凝胶（alcogel）等，采用冷冻干燥法孔隙中溶剂结晶会形成晶凝胶
（cryogel），经干燥后孔隙中的溶剂蒸发形成气孔，得到气凝胶（aerogel）或干凝胶
（xerogel）。目前，气凝胶和干凝胶没有明确的定义区分，通常认为干燥过程中未发
生或发生较小体积收缩的为气凝胶，发生较大体积收缩的为干凝胶。两者均具有相似
的物理化学性质，如多孔轻质、高比表面积，以及良好的隔热及透明等性能。 
本章主要综述二氧化硅气凝胶的基本性质、制备方法以及其应用领域，着重介绍
透明二氧化硅干凝胶的制备原理、影响因素以及研究进展，由此总结该研究领域存在
的问题，进而提出本论文的研究目标和研究内容。 
1.1 二氧化硅气凝胶概述 
二氧化硅气凝胶是一种的高孔隙率低密度非晶固态材料，由胶体粒子或高聚物分
子相互聚集成连续的纳米多孔网状结构，并在孔隙中充满气态分散介质的一种高分散
纳米轻质固态材料[1]。其孔隙率高达 80%～99.8%，孔洞尺寸一般为 1～100nm，密度
为 0.003～0.35g/cm3，是一种典型的纳米多孔材料。二氧化硅气凝胶具有很多独特的
性能[2]，如高比表面积、高孔隙率、高热绝缘性、高透过率、低密度、低声速、超低
介电常数以及低折射系数等，性能可随对其结构的控制而发生变化。由于其优异的性
能，在隔热保温、热绝缘、隔声、催化、节能环保、药物释放、航天航空等领域具有
广阔的应用前景[3-5]。 
二氧化硅气凝胶最早是通过溶胶-凝胶及超临界干燥法制备得到[6]，但是由于制
备工艺复杂、周期长，以及超临界干燥危险性高，无法实际应用，因此并没有引起广
泛重视。经过多年的努力，学者们在原料选取、合成工艺以及干燥工艺方面做了大量
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的研究工作，受到全球各国学者的关注，并取得了较大的进步。下面将简要概述二氧
化硅气凝胶的基本性质与合成方法。 
1.1.1 基本性质 
二氧化硅气凝胶的基本物理性质见表 1.1。可以看出，二氧化硅气凝胶具有极高
的比表面积，最高可高达 1500 m2/g；拥有极高的孔隙率和极低的密度，是一种轻质
固体材料；与固体二氧化硅相比具有非常低的折射率；导热系数可低至 0.005 W/(m·K)，
属于超级隔热；同时具有非常低的声传播速度，因此可以用作隔声材料。 
 
表 1. 1 二氧化硅气凝胶的基本性质 
性质 数值 备注 
比表面积 500~1500m2/g BET 测试 
孔隙率 80~99.8% 由密度计算得到 
密度 ~0.03g/cm3 排水法测得 
折射率系数 1.01~1.1 二氧化硅为 1.5 
介电常数 ~1.1 密度 0.1g/cm3样品测得 
导热系数 ~0.005W/(m·K) 密度 0.1g/cm3样品测得 
声传播速度 ~100m/s 密度 0.07g/cm3样品测得 
 
1.1.2 合成方法 
二氧化硅气凝胶的高孔隙率及高比表面积等独特的性能跟其制备方法有关。其制
备过程通常可分为三个步骤： 
（a）凝胶的制备。先由硅源前驱体水解形成溶胶，加入碱性催化剂后进行凝胶
过程。通常根据分散介质的不同可把凝胶分为：水凝胶、醇凝胶和气凝胶（对应分散
介质分别为为水、乙醇和空气）； 
（b）凝胶的老化。将第一步获得的凝胶置于一定溶液中老化，以增强凝胶的骨
架结构，减小凝胶在干燥过程中的收缩； 
厦
门
大
学
博
硕
士
论
文
摘
要
库
Degree papers are in the “Xiamen University Electronic Theses and Dissertations Database”. Full
texts are available in the following ways: 
1. If your library is a CALIS member libraries, please log on http://etd.calis.edu.cn/ and submit
requests online, or consult the interlibrary loan department in your library. 
2. For users of non-CALIS member libraries, please mail to etd@xmu.edu.cn for delivery details.
厦
门
大
学
博
硕
士
论
文
摘
要
库
